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Chambre d'evaporation de materiaux sous vide k pompaae diff6rentiel 

La pr&sente invention concerne une chambre d'evaporation de 
materiaux sous vide. 

5 L'§tat de proprete d'une surface ou de purete d'un film depose 

sont primordiales dans des domaines techniques tels que les 
nanotechnologies, la chimie catalylique, les biotechnologies. 

Dans les nanotechnologies, par exemple, dont le champ 
d'application porte sur des objets de Tordre de quelques nanometres a 

10 quelques micrometres, la comprehension de phenomenes tels que la 
croissance de films, les reactions photoinduites dans lesdits films ne 
peut se faire que si les films et, les substrats sur lesquels its sont formes, 
sont vierges de toute contamination. 

Dans ie domaine des semi-conducteurs, la croissance de films 

15 pr6sentant peu d'impuret§s, et done peu de dopants non intentionnels, 
est dgalement essentielle. Le d6pdt de mat^riaux purs en quantity 
connue sur des surfaces semi-conductrices est, en effet, 
partlculierement important pour la realisation de jonctions m6tal-semi- 
conducteurs et hSterostructures semi-conductrices. Les premieres se 

20 retrouvent dans tous les contacts metalliques des dispositifs semi- 
conducteurs, par exemple, les contacts ohmlques de detecteur 
eiectronique. Les secondes sont importantes pour les dispositifs 
optoSlectroniques. 

Enfin, les h§terostructures metalliques connaissent egalement un 

25 . interet marqu6 de part leurs applications possibles dans des domaines 
tels que le magnetisme. 

Une des techniques courantes pour preparer de telles structures 
sous ultravide est TEpitaxie par Jet Moieculaire ("MBE-Molecular Beam 
Epitaxy). Avec cette technique, des couches epitaxiales sont obtenues 

30 par le transport du materiau, contenant les elements constitutifs de la 
couche §1 former, jusqu'd un substrat, metallique ou semi-conducteur, oD 
il s'adsorbe. L'Epitaxie par Jet Moieculaire penmet d'obtenir, en 
particulier pour les semi-conducteurs, une croissance de couches 
contrdiees en dopage et dont la composition chimique peut §tre variee 

35 en profondeur sur Tespace de quelques angstrSms. 
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Une chambre d'6vaporation comprend done plusleurs sources de 
mat^riau 1 (Figure 1). Ces sources 1 sent utilis6es alternativement en 
fonction de I'empilement de couches d former. DIverses sources de 
materiau 1 peuvent §tre envisag§es. la plus courante 6tant l'§vaporation 

5 d partir d'une cellule comportant un creuset chauff6 par effet Joule. 
D'autres possibllit6s comprennent I'utillsatlon d'une source de plasma 
dont le gaz est, par exemple, de I'oxygfene (O2). de I'hydrogene (H2), de 
I'azote (N2) ou autres, ou des injecteurs a gaz ou encore des canons ^ 
Evaporation par bombardement 6lectronique. Lorsque ces sources 1 

10 sont des cellules, leurs creusets ont gen§ralement une tonne cyllndrique 
ou conique ou autre, ouverte S une extr§mit6 2 at sont montes de telle 
sorte que ladite ouverture 2 est placee en regard du substrat 3 sur lequel 
le d6p6t de mat6riau doit §tre opEre. 

Comme d6crit pr6cedemment, un des Imp6ratifs de ces systdmes de 

1 5 deposition est la faible contamination des films fomri6s. Outre le d§p6t de 
mat6riau dans une chambre 4 sous vide et de preference sous ultra- 
vide, i.e. § une pression inferieure §1 10*® Tonr, les sources de mat6riau 1 
ne doivent pas. elles-m§mes, §tre une source 6ventuelle de 
contamination. Elles sont done I'objet d'un d6gazage pouss§. 

20 Dependant, la presence de plusieurs sources 1 dans la chambre 
d'6vaporation est d I'origine d'un autre type de contamination : une 
contamination crols6e des sources de mat6riau 1. Cette contamination 
peut, en partie, dtre celle des sources solides par les gaz en presence 
(ionise ou non). Lorsque I'une de ces sources 1 est utilis§e par la suite. 

25 non seulement les 6l6ments dudit creuset sont evapores en direction du 
substrat 3 mais eventuellement aussi des elements contaminateurs 
adsorbes ou ayant reagis avec ladite source. La couche ainsi deposee 
sur le substrat 3 contient alors des impuretes non intentlonnelles qui 
peuvent influer en cas de materiau semi-conducteUr non seulement sur 

30 son dopage mais egalement sur les proprietes du materiau. La presence 
de panneaux reservoirs 5 ^ circulation d'azote liquide places au 
volsinage de ces sources 1 pour condenser les gaz et de caches 
individuels 6 places devant les sources 1 non utiiisees ne constitue pas 
une solution totalement satisfaisante pour eviter cette contamination 

35 croisee. 
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L'objectif de la pr^sente invention est de proposer una chambre 
d'^vaporation de materiaux sous vide, simple dans sa conception et 
dans son mode operatoire, comprenant des sources d'§vaporation de 
matSriau pour la croissance de couches sur un substrat qui soient 
5 proteger de tout type de contamination. 

A cet effet, Tinvention concerne une chambre d'6vaporation de 
materiaux comprenant une chambre a vide, une premiere unit6 de 
pompage pour pomper ladite chambre et des sources de materiau. 
Selon rinvention, 

10 • une parol pouvant assurer une etancheite totale ou partieile au 

vide, d6limite au sein de la chambre a vide un premier volume 
pompe par ladite premiere unit§ de pompage et un deuxieme 
volume pomp6 par une deuxieme unite de pompage, 

• certaines desdites sources de materiau ayant un axe principal 
15 sont placees dans le deuxieme volume et d'autres sources sont 

placees dans le premier volume, 

• ladite parol comporte des 6videments, chaque evidement 6tant 
centr§ sur Taxe principal d'une des sources de mati§riau ayant 
un axe principal, 

20 et 

• la chambre comprend des moyens pour obturer ou degager 
chacun desdits 6videments, lesdits moyens §tant contr6l6s 
indivlduellement pour proteger les sources de mat6riau ayant un 
axe principal non utilis6es. 

25 . La pr§sente invention concerne §galement les caracteristiques qui 
ressortiront au cours de la description qui va suivre et qui devront etre 
consid6rees isolement ou selon toutes leurs combinaisons 
techniquement possibles : 

- les moyens pour obturer ou degager lesdits evidements 
30 comprennent des caches, 

-lors d'une croissance, le debit, ^ travers les 6videments 
degages, des elements constitutifs des materiaux venant du premier 
volume est pomp6 par la deuxieme unite de pompage. 

On entend par "croissance", le developpement progressif de 
35 couches sur Techantillon par Tadsorptlon des 6l6ments constitutifs des 
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mat^riaux §vapores par les sources plac§es dans la chambre 
d'§vaporation. On distingue la croissance en coSvaporation dans 
. laquelle au moins une des sources de materiau placdes dans le premier 
volume et au moins une des sources placSes dans le deuxieme volume 
5 sont mises en oeuvre simultanement et la croissance s§quentielle oCi 
une seule des sources placees dans la chambre d'evaporation est en 
fonctionnement a la fois. Dans ce dernier cas, lors de Toperation d'une 
des sources placees dans le premier volume, les moyens pour obturer 
ou degager chacun desdits evidements sont en position d'obturation. 
10 -la parol pouvant assurer une etancheite totale ou partielle au 

vide comprend une plaque, 

- la premiere unite de pompage comprend une pompe primaire et 
une pompe secondaire, 

-la deuxieme unite de pompage comprend une pompe 
15 secondaire, 

- le premier volume et le deuxieme volume comprennent au moins 
un panneau reservoir k azote liquide, 

- le deuxieme volume d§limit§ par la parol est § une pression 
inf6rieure § 10"^ Torr. 

20 - la chambre d'evaporation comprend des moyens de contrdle de 

la pression pour mesurer indSpendamment la pression dans le premier 
volume et le deuxieme volume, 

- les sources de materiau ayant un axe principal placees dans le 
deuxieme volume comprennent des cellules ^ creusets chauffes par 

25 effet Joule, 

- les sources de mat§riau ayant un axe principal placees dans le 
deuxieme volume comprennent des canons a evaporation par 
bombardement §lectronique, 

- les sources placees dans le premier volume comprennent au 
30 moins une source de plasma, 

- les sources placees dans le premier volume comprennent au 
moins un injecteur d gaz. 

L'invention sera dScrite plus en detail en reference aux dessins 
annexes dans lesquels : 
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- la figure 1 est une representation sch§matique d'une chambre 
d'evaporation de I'art anterieur, 

- la figure 2 est une representation sch§matique d'une chambre 
d'evaporation de materiaux, selon un mode de realisation de I'invention; 

5 - la figure 3 est une vue de dessus d'une parol pouvant assurer 

une etancheite totale ou partlelie au vide, selon un mode de realisation 
de I'invention; 

La chambre d'evaporation de materiaux, selon ('invention, 

10 comprend une chambre d vide 10 comportant un echantillon 11 pouvant 
etre monte sur un manipulateur 12. Cette chambre a pour objectif 
premier la croissance de couches par evaporation de materiaux purs et 
en quantite connue sur cet echantillon 11. II s'agit de tout type de 
materiau pouvant §tre usuellement evapore sous vide (Aluminium (Al), 

15 Calcium (Ca), Indium (In), Lanthane (La). Lithium (Li). Gallium (Ga). 
Strontium (Sr), Titane (Ti), Yttrium (Y). Zirconium (Zr), ...)• Ladlte 
chambre 10 comporte de preference des brides ou piquages de transfert 
pennettant de relier ceile-ci d d'autres chambres pour constituer un 
ensemble unique sous vide pour le traitement et ia preparation d'un 

20 echantillon 11, voire I'analyse et la modification dudit echantillon 11 
fonne. Le transport dudit echantillon 11 d'une chambre § une autre est 
alors realise par des bras manlpulateurs. 

La chambre d'evaporation est pompee par une premiere unite de 
pompage 13. Cette premiere unite de pompage 13 comprend 

25 pr6f6rentiellement une pompe primaire et une pompe secondaire, par 
exemple, une pompe cryogenique ou une pompe turbomoieculaire, ou 
autre. En outre, ladite unite de pompage 13 peut comprendre un 
sublimateur de Titane 14 et un panneau cryogenique 15. La chambre 10 
peut comprendre un panneau cryogenique general 16 permettant de 

30 maintenir la purete des couches. La chambre comprend egalement des 
moyens de contrSle de la pression au sein de celle-ci. Ces moyens de 
contr6le comprennent, par exemple, des jauges dites BAYARD-ALPERT 
reliees a un dispositif exteme de contrdle de la pression. 

La chambre d'evaporation comprend des sources de materiau. 

35 Diverses sources de materiau peuvent §tre envisagees, la plus courante 
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6tant {'Evaporation d partir d'une source 17 du type Knudsen. II s'agit 
alors d'un creuset chauffe par effet Joule. Le creuset qui peut Stre 
realise en nitrure de Bore ou en graphite de haute puretS, par exemple, 
prSsente une forme cyiindrlque ou conique ou autre, ayant un axe 

5 principal 18. L'une des extrSmitds 19 dudit creuset est ouverte et placEe 
en vis-ii-vis du manipulateur 12. Get effet Joule peut etre obtenu par 
I'utillsation d'un §l6ment resistant par exemple, un filament. Le filament 
est avantageusement realist en Tantale (Ta) mais peut 6galement etre 
realist en d'autres materlaux refractaires (Molybd^ne (Mo), Tungst^ne 

10 (W), ....). Dans un autre mode de realisation, I'Evaporation est g^n^ree 
par le bombardement §lectronique d'un mat6riau source dans un canon 
d'6vaporation 20. 

La chambre d'6vaporation comprend aussi d'autres sources de materiau 
21 telles que des sources de plasma ou des injecteurs ii gaz dont le 

15 produit est susceptible de rSagir avec les mat^riaux des sources 17 
ayant un axe principal 18. Get axe principal 18 dSfinit ^element un axe 
principal d'6vaporatlon. Le gaz support du plasma ou le gaz de Tinjecteur 
est alors choisi parmi l'oxyg6ne (O2), I'azote (N2), I'hydrogine (H2), ... De 
preference, I'echantillon 1 1 est egalement contrdie en temperature, i.e. 

20 sa temperature peut etre variee selon les elements d deposer sur la 
surface dudit echantillon 1 1 . 

Selon I'invention, les sources de materiau 17 ayant un axe 
principal 18 sent placees dans un volume deiimite 22 au sein de ladite 
chambre par une parol 23. Cette paroi 23 peut assurer une etancheite 

25 totale ou partielle au vide et le volume deiimite 22 par la paroi 23 est 
pomp6 par une deuxieme unite de pompage 24. Cette paroi 23 est dans 
un mode de realisation realise en metal (Tantale, Molybdene, inox, ...). 
On distinguera done un premier volume 25 contenant les sources 21 
telles que sources § plasma ou injecteurs d gaz, ledit volume etant 

30 pompe par la premiere unite de pompage 13, et un deuxieme volume 22 
comprenant les sources de materiaux 17 ayant un axe principal 18 telles 
que des cellules ^ creuset, et des canons d'evaporation 20 par 
bombardement electronique. 

Ladite paroi 23 comporte des evidements 26, cheque evidement 

35 26 etant centre sur I'axe principal 18 d'une des sources de materiau 17 
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ayant un axe principal 18 placSes dans le deuxidme volume 22. Lorsque 
la source de matSriau 17 correspondante d un evidement 26 est en 
fonctionnement. le jet molSculaire 6mis par cette source traverse dans 
son transport vers I'dchantlllon 11 ledit 6videment 26. Afin de malntenir 
5 un vide poussd dans le deuxieme volume 22 dSlimitd par la parol 23, i.e. 
une pression inferieure d 10'^ Ton- et pr6f§rentiellement 10"° Torr. la 
chambre 10 comprend des moyens 27 pour obturer chacun desdits 
6videments 26. Ces moyens 27 sont contrSles individuellement pour 
ddgager I'^videment 26 d'une source de mat6riau 17 s6lectionn6e. Ces 

10 moyens 27 pour obturer chacun desdits evidements 26 sont dans un 
mode de realisation des caclies, par exempie, ^ basculement ou 
lineaires, ou autres. Ces moyens 27 pemiettent de proteger les sources 
de mat^riaux 17 d'eventuelles contaminations, Ces contaminations 
peuvent resulter, par exempie, de ['operation d'une des sources 21 

15 (Injecteur a gaz, source de plasma. ...) plac6es dans le premier volume 
25. Avantageusement, la pression partielle pi mesur6e dans le premier 
volume 25 lors d'un d^pdt n'affecte sensiblement pas la pression pa 
mesur6e dans ie deuxieme volume 22 pomp6 par la deuxidme unite de 
pompage. En d'autres termes, lors d'une crolssance, le debit des 

20 elements constituents le plasma, par exempie, d travers les evidements 
26 ouverts est inferieur A la vitesse de pompage S de la deuxieme unite 
24 de pompage et est done pompe par celle-ci. Cependant, m§me si 
ledit debit est superieur e la vitesse de pompage, le principe de 
pompage differentiel pennet quand meme la protection des sources de 

25 materiaux 17. En effet. la quantite des elements constituents le plasma 
qui aura penetre dans la partie basse de la chambre sera pomp6e par la 
deuxieme unite de pompage 24, une fois les evidements 26 de la paroi 
23 obtures par les caches 27 femnes. Le temps de presence des 
elements constituents le plasma ^ proximite des sources de materiaux 

30 17 ne sera done que limite. La deuxieme unite de pompage 24 
comprend au moins une pompe secondaire telle qu'une pompe 
cryogenique, une pompe turbomoieculaire ou autre. Le deuxieme 
volume 22 deiimite par la paroi 23 peut aussi comporter au moins un 
panneau reservoir 28 d circulation d'Azote liquide. Ces suri'aces de 

35 condensation suppiementaires pemiettent de iimiter la presence 
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d'impuretes dans le jet moldculaire et dans le deuxiSme volume 22. De 
preference, la pression dans le deuxiSme volume 22 d§rimlt§ par la parol 
23 est mesurSe par des moyens de contrdle de la pression du type jauge 
dite BAYARD-ALPERT. 
5 La figure 2 montre un mode de realisation de I'invention. Le 

volume de la chambre d'6vaporation est divis§e en un premier volume 
25 et un deuxieme volume 22 par una parol 23. Cette parol 23 est une 
plaque en molybddne qui est fixee sur les murs lat§raux 29 de 1' enceinte 
10 de fagon ^ assurer une etancheite totale ou partielle au vide. Elle est 
10 dans ce cas soud^e ou fixee aux dits murs 29. Cette plaque 23 
comporte des §videments 26 dont un seul est schematise sur la figure 2 
par simplification. Get evidement 26 est centre sur I'axe principal 18 
d'une source de materiau 17 plac6e dans le deuxidme volume 22 
deiimite par la plaque 23, dans la partie basse de la chambre 
15 d'evaporation. Des moyens 27 permettent d'obturer et de degager ledit 
evidement 26. Ces moyens 27 comprennent un cache a basculement 
active par un dispositif externe de basculement 30. Chaque cache 27 est 
contrdie individuellement. Lorsqu'un cache 27 est en position 
. d'obturation, la lame 31 du cache est paralieie d la surface de la plaque 
20 23 autour de I'evidement 26 considere de maniere ^ assurer un contact 
parfait entre ladite surface et le cache 27. Cette 6tanch6lt6 est 
egalement renforcee par la difference de pression qui existe entre le 
premier volume 25 et le deuxieme volume 22 lors de rop6ration d'une 
des sources 21 telles qu'un source de plasma ou un injecteur e gaz, 
25 placees dans le premier volume 25. 

Le premier volume 25 de la chambre d'6vaporation est pompe par une 
premiere unite de pompage 13 constituee d'un puit de pompage 32 
comprenant un panneau cryogenique 15 offrant ainsi une surface de 
condensation, une ou plusieurs pompes secondaires cryogeniques 
30 servant e la fois pour la descente en vide de la chambre et pour le 
pompage des elements en presence lors de la croissance de couches, 
un sublimateur de TItane 14 pour assurer la descente en vide. Le 
deuxieme volume 22 deiimite par la plaque 23 est pour sa part pompe 
par une pompe turbo-moieculaire 24 et un panneau reservoir 28 e 
35 circulation d'Azote liquide pour le pompage des especes en presence 
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lors de la croissance de couches et lors de I'ouverture du cache 27 de la 
source sSlectionnee correspondante. 

La figure 3 montre une vue de dessus de la plaque 23 d6crite dans le 
mode de realisation pr6c6dent et conrespondant a la figure 2. Cette 

5 plaque 23 comporte des 6vldements 26 qui ont une forme elliptlque. 
Cette fomrie elliptlque r^sulte de la prise en consideration de la fomne 
tubulalfB des sources de mat§riau 17 et de Tinclinaison de leur axe 
principal 18 par rapport ^ la plaque 23. Le double trait 33 schematise le 
decrochement de la plaque 23 en son milieu, apparent sur la figure 2. 

10 Les sources de materiau 17 ayant un axe principal 18 placees dans le 
deuxieme volume 22 d§limit§ par la parol 23 et les sources 21 telles 
qu'une source de plasma ou injecteur a gaz placees dans le premier 
volume 25 sont utilisees dans cette chambre d'evaporation pour obtenir 
la croissance de couches d'oxyde, de nitrure ou de semi-conducteurs. 
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REVENDICATIONS 
1 . Chambre d'evaporation de materiaux comprenant une chambre 
§ vide (10), une premiere unite de pompage (13) pour pomper ladite 
ctiambre et des sources de materiau, caracteris^e en ce que : 
5 - une paroi (23) pouvant assurer une §tanch§it6 totale ou partlelle 

au vide, dSlimite au sein de la chambre ^ vide (10) un premier volume 

(25) pomp6 par ladite premiere unit§ de pompage (13) et un deuxi6me 
volume (22) pompe par une deuxifeme unite de pompage (24), 

- certaines desdites sources de materiau (17) ayant un axe 
10 principal (18) sont placees dans le deuxi^me volume (22) et d'autres 

sources (21) sont placees dans le premier volume (25), 

- ladite paroi (23) comporte des evidements (26), chaque 
6videment (26) etant centre sur Taxe principal (18) d'une des sources de 
mat§riau (17) ayant un axe principal (18). 

15 etenceque. 

- la chambre comprend des moyens (27) pour obturer ou degager 
chacun desdits 6videments (26), lesdits moyens (27) etant contrails 
individuellement pour proteger les sources de materiau (17) ayant un 

. axe principal d'§vaporation (18) non utilisSes. 
20 2, Chambre d'6vaporation selon la revendicatlon 1, caractdris^e 

en ce que les moyens (27) pour obturer ou degager lesdits Evidements 

(26) comprennent des caches. 

3. Chambre d'6vaporation selon la revendication 1 ou 2, 
caract6risee en ce que lors d'une crolssance, le debit, a travers les 

25 6videments (26) d6gag6s, des Elements constitutifs des materiaux 
venant du premier volume (25) est pomp6 par la deuxi^me unite de 
pompage (24). 

4. Chambre d'evaporation selon Tune quelconque des 
revendications 1^3, caracterisee en ce que la paroi (23) pouvant 

30 assurer une etancheite totale ou partielle au vide comprend une plaque. 

5. Chambre d'evaporation selon Tune des revendications 1^4, 
caracterisee en ce que la premiere unit6 de pompage (13) comprend 
une pompe primaire et une pompe secondaire. 
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6. Chambre d'§vaporation selon Tune des revendications 1 d 5, 
caracteris^e en ce que la deuxi§me unite de pompage (24) comprend 
une pompe secondaire. 

7. Chambre d'Svaporation selon les revendications 5 et 6, 
5 caract§ris§e en ce que le premier volume (25) et le deuxi^me volume 

(22) comprennent au moins un panneau r6servoir (16, 28) d azote 
llquide. 

8. Chambre d'evaporation selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 7, caracterisee en ce que le deuxieme volume (22) 

10 d6limite par la paroi (23) est a une pression inferieure a 10'^ Torr. 

9. Chambre d'evaporation selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 8, caracterisee en ce que la chambre d'evaporation 
comprend des moyens de controle (16) de la pression pour mesurer 
independamment la pression dans le premier volume (25) et le 

1 5 deuxieme volume (22). 

10. Chambre d'evaporation selon Tune quelconque des 
revendications 1^9, caracterisee en ce que les sources de mat§riau 
(17) ayant un axe principal (18) plac6es dans le deuxieme volume (22) 
comprennent des cellules ^ creusets chauffSs par effet Joule. 

20 11. Chambre d'6vaporation selon Tune quelconque des 

revendications 1^10, caracterisee en ce que les sources de mat§riau 
(17) ayant un axe principal (18) plac6es dans le deuxieme volume (22) 
comprennent des canons e Evaporation (20) par bombardement 
eiectronique. 

25 12. Chambre d'evaporation selon Tune quelconque des 

revendications 1^11, caracterisee en ce que les sources (21) piac6es 
dans le premier volume (25) comprennent au mbins une source de 
plasma. 

13. Chambre d'evaporation selon Tune quelconque des 
30 revendications 1^12, caracterisee en ce que les sources (21) placees 
dans le premier volume (25) comprennent au moins un injecteur d gaz. 
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